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Die f olgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

® Polymerbeschichtete, granulierte enzymhaltige Futtermittelzusatze und Verfahren zu deren Herstellung 

® Die Erfmdung betrifft ein Verfahren zur Herstellung ei- 
nes polymerbeschichteten, granulierten, enzymhaltigen 
Futtermittelzusatzes, die auf diese Weise erheltlichen po- 
lymerbeschichteten Futtermittelzusatze sowie pelletierte 
Futtermittelzusammensetzungen, welche unter Verwen- 
dung der polymerbeschichteten Zusatze hergestellt wer- 
den. 
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Beschreibung 

Die vorUegende Erfindung betriffi neuartige Verfahren zur HersteUung rxriymeibeschichteter, granuUerter, enzymhal- 
tiger Futterrmttelzusatze, die auf diese Weise hergestellten polymerbeschichleten Granulate, sowie pelleUerte Futtenrut- 
5 telzusammensetzungen, welche unter Verwendung der polymerbeschichteten Granulate erhaldich sind. 

Es ist allgemein iiblich, Tierfutter Enzyme zuzugeben, um eine bessere Futterverwertung zu gewahrleisten. AuBerdem 
ist es gangige Praxis, Tierfutter in pelletierter Form zu verfuttern, da eine Pelletierung nicht nur die Futterauroanme er- 
leichtert, sondern auch die Handhabung des Futters verbessert. Dariiber hinaus hat sich gezeigt, dass besdmmte Futter- 
bestandteile durch Pelle-tierung besser verdaut werden und dem Futter zugesetzte Inhaltsstoffe, wie z. B. Vitamine, fcn- 
to zyme, Spurenelemente, in der Futtermischung besser eingeschlossen werden konnen. 

Zur Verbesserung der Haltbarkeit solcher Futterpraparate ist auBerdem eine Hitzebehandlung von \brteil. tine riitze- 
behandlune erfolgt auch im Rahmen des fur die Kondiuonierung erforderuchen PeUetierens, bei dem das Futter nut 
Dampf versetzl und dadurch erhitzt und befeuchtel wird. Beim eigentlichen PeUeUerschritl wird das Fuller durch eine 
Matrize (Lochplatte) gedriickt. Andere in der Futtermittelindustrie zum Einsatz kommende Prozesse sind das Extrudie- 
15 ren und Expandieren. Die Hitzeeinwirkung bei all diesen Prozessen steUt insbesondere dann ein Problem dai; wenn En- 
zyme die in der Regel thermisch instabil sind, in der Zusammensetzung enthalten sind. Es wurden daher verechiedene 
Anstrengungen untemommen, die thennische Stabilitat und insbesondere die Pelletierstabililat enzymhaltiger Futtermit- 
telzusammensetzungen zu verbessern. . 
In der EP-A-0 257 996 wird beispiels weise vorgeschlagen, Enzyme fur Futtermischungen dadurch zu stabilisieren, 
20 dass sie im Gemisch mit einem TVager, der einen Hauptanteil an Getreidemehl aufweist, peUetiert werden. 

In der WO 92/12645 wird vorgeschlagen, Futtermittelenzyme in sogenanntes T-Granulat einzuarbeiten. Dieses T-Gra- 
nulat umfasst einen Anteil von 2 bis 40Gew.-% CeUulosefasem. Dieses spezielle Granulat wird dann in spezifischer 
Weise beschichtet. Die Beschichtung umfasst einen hohen Anteil, vorzugsweise etwa 60 bis 65 Gew.-% eines anorgani- 
schen Fullstoffes, wie z. B. Kaolin, Magnesiumsilicat oder Calciumcarbonat. Wie aus den Ausfuhrungsbeispielen der 
WO 92/12645 hervorgeht, ist eine einstufige Auflragung der Beschichtung nicht moglich. Vielmehr miissen in mehreren 
Schritten abwechselnd ein hochschmelzendes Felt oder Wachs und der Fullstoff auf das T-Granulat aufgetragen werden. 
Die Nachteile des in diesem Stand der Technik vorgeschlagenen Losungswegs fur eine Verbesserung der Pelletierstabi- 
lilat sind evident. Zum einen ist ein ganz spezieUes Tragermaterial zwingend erforderUch, zum anderen ist eine aufwen- 
dige mehrstufige Beschichtung des TYagermaterials notwendig. . , . ~ ^ i 

Mit Felt oder Wachs beschichtete Granulate weisen zudem Nachteile auf. TVotz TYennmittel neigen diese Produkte 
wahrend der Lagerung zum Verkleben. Aufgrund der Hydrophobie der Beschichtung losen sich die Granulate viel 
schlechter auf. Es konnte gezeigt werden, dass durch diese spezielle Beschichtungsarten die Bioverfugbarkeit der In- 
haltsstoffe der Granulate verringert wird. 

Es ist deshalb Aufgabe der vorliegenden Erfindung neuartige pelleuerstabile Futtermittelzusatze, die oben genannte 
35 Nachteile nicht aufweisen, und Verfahren zu deren HersteUung bereitzusteUen. B-findungsgemaB wurde uberraschender- 
weise festgestellt, dass pelletierstabile Futtermittelzusatze auch unabhangig von dem aus dem Stand der Technik bekann- 
ten T-Granulat-Trager herstellbar sind, wenn man ein enzymhaltiges Rohgranulat mit einem faUstofffreien organischen 
Polymeruberzug versieht. Oberraschenderweise konnte auBerdem festgestellt werden, dass die erfindungsgemaBen poly- 
merbeschichteten Futtermittelzusatze eine ausgezeichnete Pelletierstabililat besitzen, einen wirksamen Schutz vor En- 
40 zymexposiuon bieten, die Lagerstabilitat der Futtermittelzusatze und insbesondere die Stabilitat in Mineralfutter und Mi- 
neralpramix deutlich verbessern. 

Ein erster Gegenstand der Erfindung betriffi ein Verfahren zur HersteUung eines polymerbeschichteten, granulierten, 
enzymhaltigen Futtermittelzusatzes, wobei man 

45 (1) ein Gemisch umfassend einen futtermitteltaugUchen Trager und wenigstens ein Enzym zu einem Rohgranulat 

verarbeitet; und » 
(2) das Rohgranulat, vorzugsweise nach Trocknung, z. B. auf eine Restfeuchte von kleiner etwa 10 Gew.-%, mit ei- 
nem futtermitteltaugUchen organischen Polymer beschichtet, indem man das Rohgranulat 

(2a) in einem Wirbelbetl mit einer Schmelze, einer Losung oder einer Dispersion des organischen Polymers 
50 bespriiht oder in einem Wirbelbetl eine Pulverbeschichtung mit dem organischen Polymer durchfuhrt; oder 

(2b) in einem Mischer durch Aufschmelzen des organischen Polymers beschichtet, oder mil einer Schmelze, 

einer Losung oder einer Dispersion des organischen Polymers bespriiht oder eine Pulverbeschichtung nut dem 

organischen Polymer durchfuhrt; 
und das jeweils erhaltene polymerbeschichtete Granulat gegebenenfalls nachtrocknet, abkiihlt und/oder von Grob- 

55 anteilen befreit. 

Das Rohgranulat kann dabei auf verschiedenste Weise hergesteUt werden. Beispielsweise kann man ein Gemisch, um- 
fassend den futtermitteltaugUchen TYager und eine Losung wenigstens eines Enzyms durch Extrusion, Mischergranula- 
tion Wirbelschichtgranulalion, TeUeragglomeration oder Kompaktierung in an sich bekannter Weise zu einem Rohgra- 
60 nula\ verarbeiten. Bevorzugt erfolgt die HersteUung durch Mischergranulation oder Extrusion. Insbesondere durch Ex- 
trusion wird eine homogene KomgroBe, d. h. enge KorngroBenverteUung des Granulats, gewahrleistet. AbschheBend 
wird das Rohgranulat vorzugsweise getrocknet. 

AuBerdem kann es je nach Extrusionsprozess erforderUch sein, das noch feuchte Rohgranulat vor Durchfuhrung der 
Trocknung und Polymerbeschichtung zu spharonisieren, wodurch insbesondere die Bildung unerwUnschter Staubanteile 
65 verringert wird. 

Bevorzugt ist eine HersteUung des Rohgranulats im Extruder, gegebenenfaUs gefolgt von einem Spharomsierungs- 
schritt. Ein derartiger Granulierprozess umfasst im Wesentlichen folgende Schritte: 
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1) Anmaischen der zu granulierenden Masse 

2) Extrudierung 

3) Spharonisierun g (optiona l) 

4) Trockriuhg" 

Das Anmaischen erfolgt dabei in einem Mischer bzw. Kneler. Dazu werden die Feststoffe (z. B. Maissmrke-TVager) 
mitfe Sen Pna£n (z. B. EnzymlQsung) imensiv vennischt. Wichdg fur den spate™ Extrusionsschntt ist die Ein- 
s^uunfi derrfchuVerKonsistenz; dies geschieht dber die Variation der Flussigkeitsmenge. Da ,n der Regel auf erne be- 
S^SmS«ies«U. werden muss, kann die Menge an EnzynUosung niebt fte, v~^e Kon- 
sistenz wild daher durch Zusatz von Wasser oder einer wassrigen Lbsung, die gegebenen falls e,nen Binder enthalt, e,n- 

8< S Extrudieren erfolgt in einem Apparat, bei dem die zu granulierende Masse durch eine Matrize gedriickt w^Der 
I^chdurcZesser der Matrize bestimmt den Tbilchendurchmesscr und liegt zwischen 0,5 und 2 mm. Die ausgeformten 
^g^gTgeta^gt fa£ ^anschueBenden Spheronizer. Bei riehtiger Konsistenz : de r ■ « i granu.ierenden Masse ergibt 
steh ein nur f erinler Temperaturanstieg beim Passieren der Matrize (bis ca. 20°Q. 1st die Masse zu trocken, ist der Tem- 
P i^fg3der 5nTckaufba U vill hoher, was zu teilweisem Verlust an Enzymaktivitat fiihren kann. 

Geeignele Extruder werden z. B. als Domextruder oder Korbextruder bezeichnet und unter anderem von Firmen wie 

R ^tne^nizlT^htTmwLnmche^ aus einer horizontal roderenden Scheibe, auf der die Striinglinge durch die 
Zemrifugalkraft an die Wand gedriickt werden. Die Stranglinge brechen an den durch den Extrusionsprozess vorgegebe- 
ntn £1 auf, so daJ zyunderformige Teilchen mit einem Vertraltms von ?^ hm , es -^SeUchen ^ 
1 : 1,3 bis 1 : 3 entstehen. Durch die Beanspruchung im Spheronizer werden die zunachst zyhnderfonmgen Tedchen et- 

W IcEllcti werden die Teilchen getrocknet. Dies geschieht bevorzugt in einem W^lschichttrockner in < iern er- 
warrme Luft von unten durch die Produktschicht geleitet wixd. Die Luftmenge wird daher so eingestellt, dass die Teil- 
c^nSen werden und wirbeln. Durch den Warrneubergang LulVTeilchen wird das Wasser verdunstet. Da enzym- 
haltige Produkte sehr temperaturlabil sind, ist darauf zu achten, dass die Produkttemperatur mcht zu boch ansteigt, d h 
inder Regd nicht Ober 5o£\ bevorzugt nicht Uber 40 bis 45°C. Die Trocknung kann konunuierhch und drskonunuierhch 

^fider Trocknung kann das Granular noch mittels eines Siebes fraktionien werden (optional). Grob- und Feingul 30 
kbnnen eemahlen und in den Mischer zum Anmaischen der Granuliermasse riickgefuhrt werden 

GmnuHeZlg und/oder Polymerbeschichtung konnen im Rahmen des erfindungsgemaBen Vferfahrens kontinuierhch 
oder diskontinmerbch durchgefUhrt werden. Granulieren und Polymerbeschichtung konnen auBerdem als getrennte \fer- 
fahrensschritte oder aneinander gekoppelt durchgefUhrt werden. 

^man^ner wsten bevorzugt Au^uhrungsform des erfindungsgemaBen Verfahrens wird das Rohgranulat ,n einem 
WiAeTbett ^elegt, verwirbelt und mit durch Aufspriihen einer wassrigen oder nichtwassngen, vorzugsweise wassn- 
8 en Losung oder Dispersion des organischen Polymers beschichteu Dazu verwendet man vorzugswe.se eine mogbchst 
h^hKrntrierte nJct spruhfahig?Hussigkeiu wie z. B. eine 10 bis 50 gew,%ige wassrige oder mcbtwassnge lbsung 
oder Dispersion wenigstens eines Polymers, das ausgewahlt ist unter 

a) Polyalkylenglykolen, insbesondere Polyethylenglykolen, mit einem zahlenmitderen Molekulargewicht von 
etwa 400 bis 15 000, wie z.B.etwa 400 bis 10000; 

W Polvalkvlenoxid-Polymeren oder -Copolymeren, mit einem zahlenmitderen Molekulargewrcht von etwa 4 000 
5s 20 OOa wie z B. eS TOO bis 14 600; (nsbesondere Blockcopolymeren von Polyoxyethylen und Polyoxypro- 

c) y PolyvinylpynoUdon mit einem zahlenmitderen Molekulargewicht von etwa 7 000 bis 1 000 000, wie z. B. etwa 

d) ^ylpyntu^nATinylacetat-Copolynieren mit einem zahlenmitderen Molekulargewicht von etwa 30 000 bis 
T^^r^^^^ Mo.eku.argewicht von etwa 10 000 bis 200 000, wie z. B. etwa so 

ff^xy^py^eufylceUulose mit einem zahlenmitderen Molekulargewicht von etwa 6000 bis 80000, wie 
z. B. etwa 12 000 bis 65 000. 

GemaB einer weiteren bevorzugten Verfahrensvariante verwendet man zur Beschichtung eine 10 bis 40 gew.-%ige 
vorfu™we™ etwa 20 bis 35 gew* %ige, sprdhfahige wassrige oder nichtwassrige U>sung oder Dispersion wemgstens 
eines Polymers, das ausgewahlt ist unter: 

p) Alkvl(meth)acrylat-Polymeren und Copolymeren mit einem zahlenmitderen Molekulargewicht von etwa 
!0C foS KsTc^OOOO; insbesondere EmylacorlatMethylmethacrylat-Copolymeren und Methylacrylat/Ethylacry- 

einem zahlenmitderen Molekulargewicht von etwa 250 000 bis 700 000, ggf. stabilisiert mit 

Polyvinylpyrrolidon. 

Im Allgemeinen wird man wassrige Losungen oder wassrige Dispersionen aus folgenden Grunden bevorzugen: Es 
sind keinf besonderen MaBnahmen zur Aufarbeitung bzw. Ruckgewinnung der Lbsungsrmttel notwendlg; |«>DdkH» 
besonderen MaBnahmen zum Explosionsschutz erforderlich; einige Beschichtungsmatenahen werden bevoreugt als 
wassrige Losungen oder Dispersionen angeboten. 
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In Sonderfallen kann jedoch auch der Einsatz einer nichtwassrigen Lbsung oder Dispersion von \forteil sein. Das Coa- 
ungmaterial lost sich sehr gut bzw. es kann ein voneilhaft groBer Anteil des Coatingmatenals dis^igiert werden. Auf 
,S kann eine Sprlhflussigkeit mit hoherem Feststoffanteil verspruht werden, was zu kurzeren Prozesszeiten 
fuhrt. Dibmedrigeie Veraantpfungsenthalpie des nichtwassrigen Ldsungsmiuels fUhrt ebenfalls zu kurzeren Prozesszei- 

ErfindungsgemaB brauchbare Dispersionen erhalt man, indem man obige Polymere in riner wassrigen oder nicht^ss- 
rigen, vorzugsweise wassrigen Flussigphase, gegebenenfalls unter Mitverwendung ernes ubhchen ^p^erhtlfsm.t- 
tels dispergiert. Das Aufsprtihen einer Polymerlosung oder Dispersion wird vorzugsweise so durchgefunrt, dass man das 
Rohgranulat in einer Wubelschichtappaiatur oder einem Mischer vorlegt und unter gleichzeingem Erwarmen der Vbr- 
lage das Spriihgut aufspriiht. Die Energiezufuhr erfolgt in der WiAelschichtapparatur durch Kontakt mil erwarrntem 
Trccknungsgasfbaufig Lift, im Mischer dutch Kontakt mit der beheizten Wandung und gegebenenfalls mit beheizten 
Mischwerkiugen. Eine Vorwarmung der Losung oder Dispersion kann dann sinnvoll sein, wenn dadurch Spruhgut mit 
hoherem Trockensubstanzanteil verspruht werden kann. Im Fallc der Verwendung von orgamschen Fluss.gphasen tst 
eine L6sungsmittelruckgewinnung zweckmaBig. Die Produkttemperatur wahrend des Coatings soUte irn^ Bereich^ von 
etwa 35 bis 50°C liegen. Das Coating kann in der Wirbelschichtapparatur pnnzipiell im JJouom-Spray-Verfahren (Duse 
sitzt im Anstromboden und spriiht nach oben) oder im Tbp-Spray-Verf ahren (Coating wird von oben in die Wirbelschicht 

"AtoBdS^^ a) sind zu nennen: Polypropylenglycole undinsbesondere P°|yethy- 

lenglycole unterschiedlicher Molmasse, wie z. B. PEG 4000 oder PEG 6000, erhahlich von der BASF AG unter den 
20 Handelsnamen Lutrol E 4000 und LutrolE 6000. 

Als Beispiele fiir obige Polymere b) sind zu nennen: Polyethylenoxide und Polypropylenoxide, EAylenoxid^ropylen- 
oxid-Mischpolymere sowie Blockcopolymere, aufgebaut aus Polyethylenoxid- und Po ^^ypropylenox.dblocken, wie z. B. 
Polymere, die von der BASF AG unter der Handelsbezeichnung Lutrol F68 und Lutrol F127 erhaltlich sind. 

Von den Polymeren a) und b) konnen vorzugsweise hochkonzentrierte Losungen von bis zu etwa 50 Gew.-%, wie z. B. 
25 etwa 30 bis 50 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht der Losung, vorteto^ 

Als Beispiele fiir obige Polymere c) sind zu nennen: Polyvinylpyrrolidone, wie sie beispielsweise von der BASF AG 
unter dem Handelsnamen Kollidon oder Luviskol vertrieben werden. \fon diesen Polymeren kdnnen i hochkonzentrierte 
Losungen mil einem Feststoffanteil von etwa 30 bis 40 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht der Losung, vorteilhaft 

30 ""A^Beisp^fUr oben genannte Polymere d) ist zu nennen: ein Vmy lpynoUdonA^inylacetat-Copolymeres welches von 
der BASF AG unter der Handelsbezeichnung Kollidon VA64 vertrieben wird. Von diesen Copolymeren konnen hoch- 
konzentrierte Losungen von etwa 30 bis 40 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht der Losung, besonders vorteilhaft 

Als Beispiel fur obige Polymere e) sind zu nennen: Produkte, wie sie beispielsweise von der Fa. Hoechst unter der 
Handelsbezeichnung Mowiol vertrieben weiden. \bn diesen Polymeren konnen Losungen mit einem Festsloffanteil im 
Bereich von etwa 8 bis 20 Gew.-% vorteilhaft eingesetzl werden. . . _ . , 

Als Beispiele fur geeignete Polymere f) sind zu nennen: Hydroxypropylmethylcellulosen, wie sie z. B. vertrieben wer- 
den von Shin Etsu unter dem Handelsnamen Pharmacoat. . _ 

Als Beispiele fiir oben genannte Polymere g) sind zu nennen: Alkyl(meth)acrylat-Polymere und -Copolymere, deren 
Alkylgruppe 1 bis 4 Kohlenstoffatome aufweist. Als konkrete Beispiele fiir geeignete Copolymere sind zu nennen: 
Emylacrylat)lvlethylmethacrylat-Copolymere, welche beispielsweise unter den Handelsnamen Kolhcoat EMM30D von 
der BASF AG oder unter dem Handelsnamen Eutragit ME 30 D von der Fa. R6hm vertneben werden; sowie Methacryl- 
at^thylacrylat-Copolymere, wie sie beispielsweise unter dem Handelsnamen Kolhcoat MAE 30DP von der BASF AG 
oder unter dem Handelsnamen Eulragit 30/55 von der Fa. Rohm vertrieben werden. DerarUge Copolymere konnen bei- 
45 spielsweise als 10 bis 40 gew.-%ige Dispersionen erfindungsgemafl verarbeitet werden. 

Als Beispiele fur obige Polymere h) sind zu nennen: Polyvinylacetat-Dispersionen, welche nut Poly vinylpyrrohdon 
stabiUsiert sind und beispielsweise unter der Handelsbezeichnung Kollicoat SR 30D von der BASF AG vertrieben wer- 
den (Feststoffgehalt der Dispersion etwa 20 bis 30 Gew.-%). 

GemaB einer zweiten bevorzugten Ausfiihrungsform des erfindungsgemaBen Nferfahrens wird das Rohgranulat in ei- 
nem Wirbelbett vorgelegt und pulverbeschichtet. Die Pulverbeschichtung wird vorzugsweise mit einem Pulver eines fe- 
sten Polymers durchgefiihrt, das ausgewahlt ist unter HydroxypiopylniemylceUulosen (HPMC) mit emem^lenm, ittle- 
ren Molekulargewicht von etwa 6 000 bis 80 000; im Gemisch mit einem Weichmacher. Fur eine PulveAeschichtung 
eignen sich auch alle anderen Coatingmaterialien, die pulverfdnnig vorliegen konnen und weder als Schmelze noch als 
hochkonzentrierte Losung (z.B. der Fall bei HPMC) aufgetragen werden k6nnen 

Die Pulverbeschichtung wird vorzugsweise so durchgefuhrt, dass man das Coanngmatenal konunuierlich dem im 
Wirbelbett vorgelegten Rohgranulat zudosiert. Die feinen Partikel des Coatingmaterials (ParukelgroBe im Bereich von 
etwa 10 bis 100 urn) legen sich an die relativ rauhe Oberflache des Rohgranulats. Durch Emsprilhen «ner Weichmach- 
erlosung werden die Coatingmaterialteilchen miteinander verklebt. Beispiele fur geeignete Weichmacher sind Polvethy- 
lenglycollesungen, Triethylcitrat, Sorbitlosungen, Paraffinol und dergleichen. Zur Entfemung des Losungsmittels erfolgt 
die Beschichtung unter leichtem Erwarmen. Die Produkttemperatur liegt dabei bei wemger als etwa 60 C, wie z. B. bei 
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Prinzipiell kann die Pulverbeschichtung auch in einem Mischer durchgefuhrt werden. In diesem Fall wird das Pulver- 
gemisch zudosiert und ebenfalls mit einer Duse der Weichmacher eingediist. Die Trocknung erfolgt durch Zufthrung 
von Energie fiber die Wand des Mischers und gegebenenfalls fiber die Riihrwerkzeuge. Auch hier sind wie bei der Be- 
65 schichtung und Ttocknungim Wirbelbett niedrige Produkuemperaturen einzuhalten. 

GemaB einer dritlen bevorzugten Ausfiihrungsform des erfindungsgemaBen Verfahrens erfolgt die Beschichtung des 
in einem Wirfcelbett oder Mischer voi^elegten Rohgranulats mittels einer Schmelze wenigstens eines Polymers, das aus- 
gewahlt ist unter 
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a) Polyalkylenglykolen, insbesondere Polyethylenglykolen, mit einem zahlenmittleren Molekulargewicht von 
S^SSi^ zahlenn.itae.en Molekul argewicht von etwa 4 000 

bis 20 000, insbesondere Blockcopolymeren von Polyoxyethylen und Polyoxypropylen. 

Das Schmelzcoating in einer Wirbelschicht wild vorzugsweise so durchgefuhrt, dass man das zu coatende Granulat in 
riJwriSmL vorlegt Das Coatingmaterial wird in einem extemen Reservoir aufgeschmolzen und bei- 
^SfteSSdm UtaL zur Spriihdiise gepumpt. Eine Erwarmung des Diisengases ist zweckmaBig. 
sSKS^MSiS™ S ScLelze mOssen so^gesteUt werden, dass das Coatingmaterial noch gut auf der 
oSche des Sats veriauft und dieses gleichmaBig Uberzieht. Eine ^rwarmung des Granulate v« ^Emspruhung 
d^Scn™ben ist mSglich. Bei Coatingmaterialien mit hohem Schmelzpunkt muss beachtet werden^dass die Produkt- 
fem^ richt zu hocn eiVteUt wird, urn den Verlust an Enzymaktivitat zu minimieren Die Produkttemperatur 
von «wa 35 bis 50°C uTgen. Auch das Schmelzcoating kann im Prinzip nach dem Bottom-Spray-\fer- 
aSn^ctZ ^wSS durchgefuhrt werden. Das Schmelzcoating in einem Mischer kann auf zwe, 
S3L Weisen durThgefflhrt werden. Entweder legt man das zu coatende Granulat ^^^"f 
voTund sprtiht eine Schmeli des Goatingmaterials in den Mischer ein. Eine andere Moghchkeit besteht dann das in fe- 
Iter Fom vorUegenae Coatingmaterial mit dem Produkt zu vermiscben. Durch Zufilbrung von Eneigte uber die Behal- 
SSdSteBte die Mischwerkzeuge wird das Coatingmaterial aufgeschmolzen und uberzieht so das RohgranulaL Je 
r^ta von Zeit zu Zeit etwas Trennmittel zugegeben werden. Geeignete Trenmmttel s,nd beispielsweise K.e- 

S ^^^^^^ & , -dispersion oder -schmelze kannen gegebenenfalls weitere Zu- 
satze wie z B. mikrokistalline Cellulose, Talkum und Kaolin, zugesetzt werden. .... c . . „ 

Kn weiterer Gegenstand der Erfindung betriffi granulierte, polymerbeschichtete Futte ™ lttelzu ^. u ^rfirm 
fes* granulierte Mischung aus einem futtennitteltauglichen Trager und wenigstens emem Enzym, bescnichtet mit emem 
futtermitteltauglichen organischen Polymer, ausgewahlt unter den oben beschnebenen Polymeren a) bis g) 

^findungsgema&n Futlermittelzusatze besilzen vorzugsweise eine maximalen KomgroBe von etwa 0,4 bis 

von«wa3 bis 25 Gew,%, vorzugsweise 5 bis 20 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht des fertigen Puttermittelzu- 
LtLTDerResrfeuchtegenalt des polymerbeschichteten Futtermillelzusatzes wird in erster Linie von der Hygroskopizi- 
ta^es PoTymennateriak bestirum^ AUgemeinen liegt der Restfeuchtegehalt im Bereich von etwa 1 b,s 10 Gew,%, 
wie z. B. 1 bis 5 Gew.-%. bezogen auf das Gesamtgewicht der beschichteten Granulate. 

Der Enzvmanteil am Gesamtgewicht des beschichteten Granulats liegt bei etwa 5 bis 30 Gew.-%. 

Dte SuSem^en Futtlmuttelzusatze enthalten wenigstens ein Enzym, das ausgewahlt ist unter Ox.doredukta- 
sen Transferasen, Lyasen, Isomerasen, Ligasen und Hydrolases , . , Dri 

BeSe le fur Hydrolase^ d. h. Enzyme, welche eine hydrolytische Spaltung von chem.schen Bmdungen bew rken^ 
sind Esterasen Glycosidasen, Etherhydrolasen, Proteasen, Amidasen, Aminidasen, Nitnlasen und Phosphatasen. Glyco- 

um^sen s^wohl Endo- als auch Exo-Glucosidasen, die sowohl a- als auch My~ si ^ he ^ 
Typische Beispiele hierfUr sind Amylasen, Maltasen, Zellulasen, Endo-Xylanasen, >Ghjcanasen Mannanasen, Lyso- 
zyme, GalaktJsidascn, frGlucuronidasen und dergleichen. Bevoizugt sind insbesondere Nichtstarkepolysacchand-spal- 
tende Enzyme wie z B Amylase, Glucanase, und Xylanase, sowie Phosphatasen, wie .nsbesondere Phytase. Besonders 
b^tSe^u\rrnlttelzusa4 enthalten 1 x 10* bis 4 x 10* U Phytase pro Gramm Gesamtgewicht des Futtermittelzu- 
saS U PhyUsTlst dabei definiert als die Freisetzung von 1 Mikromol anorganischem Phosphat pro Minute aus einem 

^rtot^neltaugUche Tragermaterialien konnen Obliche inene Trager verwendet werden. Ein "inerter" Trager darf 
ke^e neSrWechselwirtogen mit dem (den) Enzym(en) des erfindungsgemaBen Futterzusatzes zeigen, w,e Z. B. 
S in^Ste Inhibierung der Enzymaktivitat bewirken, und muss fiir die \ferwendung als Hdfsstoff in Futterrnittel- 
Tusa^n u^nSch sein* Als Beispiele fur geeignete Tragermaterialien sind zu nennen: niedermolekulare ano^an,- 
schSr ore^ische Verbindungen sowie h6her molekulare oiganische Veroindungen naturlichen oder synthenschen 
U^slStogLignete niedermolekulare anrnganische Trager sind Salze, wie Namumchlond, Calaumcar- 
bo^Nairiumsulfat und Magnesiumsulfat Beispiele fur geeignete oiganische TVager sind insbesondere Zucker, wie 
JTgKSSS^ ! Saccharose sowie Dextrtee und Starkeprodukte. Als Bebpiele fiir heheimolekulare oiganische 
Trager ^dzu nennen: Starke- und CeUulosepraparate, wie insbesondere MaisstSrke, oder ^f™^™^^ 
ze"? Roggen-, Gersten- und Hafermehl oder Gemische davon. Das TVagermatenal ,st ,n dem polymer^schKhteten Gra- 
ntla belogen auf Trockenbasis, in einem Anteil von etwa 10 bis 85 Gew,%, vorzugsweise etwa 50 b,s 85 Gew.-%, ent- 
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Neben Enzym und TYagermaterial konnen weitere Zusatze im Granulat enthalten sein wie z^B. als Enzymsmbibsato- 
ren Sn^e anorganische Salze mit zweiwertigen Kationen, wie beispieUweise Zinksulfat, Magnesiumsulfat und Cal- 
dun^SIn e?nem Anteil von etwa 0,5 bis 10Gew,%, vorzugsweise etwa 0,5 bis 5 Gew-%. AuBerdem konnen un 
Granulat weitere emahrungsrelevante Zusatze, wie z. B. Vitamine (beispielsweise Vitamine A, Bj, B2, B 6 B l2 , D 3 , H f K 3 
u^oeSrS oder SpuWneiemente (wie z. B. Mangan, Eisen, Kupfer, Zink, Ioo% Selen in Form gee,gneter Sa^ze) 
voriieger I Der Gesamtaiteil solcher Zusatze kann beispielsweise im Bereich von 1 bis 10Gew.-%, bezogen auf das 

erz^ug^ von Bindemiueln als zusatzliche GranuUerhilf ^smittel von 

™n*i Bindemittel sind zu nermen: Losungen von Kohlehydraten, wie z. B. Glucose Saccharose, De ^^ u " d r ^^^^^^ 
chen Zuckeralkohole wie z B. Mannit, oder Polymerlosungen, wie beispielswdse Losungen von Hydroxypropylme- 

thyTc^^ 
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Rindemittelanteil bezogen auf das Trockengewicht des beschichteten Granulais, Hcgt beispielsweise im Bereich von 
etwfo b s M GewT^c z. B. 1 bis 6 Gew**. je nach Art und Klebeeigenschaften des verwendeten BmdemitteR 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung betriffi pelletierte Futtermittelzusammensetzungen, welche neben ubhchen 
• Bestandteilen wenigstens einen Fultennittelzusatz gemaB obiger Definition als Beimischung enthalten. 
s SchlieBlich 3 die Erfindung auch die Verwendung eines Futtermittelzusatzes nach obiger Definition zur Herstel- 
lung von pellerierten Futtermiuelzusammensetzungen. , ■ . 

Zur Herstellung der pelleuerten Futtermittelzusanmiensetzungen werden die erfindungsgemaB hergesteU en beschich- 
tet^Enzymgranulate mit iiblichem Tierfutter (wie z. B. Schweinemastrutter) vermischt. Dei ^EnzymgranulatanteJ wird 
loTeS da« der Enzymgehalt z. B. im Bereich von 10 bis 1.000 ppm liegt AnschtieBend wud das Futter mit Hilfe 
,o rinlr geeigneten Pelletpresse pelletiert. Dazu wird das Futtergemisch ublicherweise durch Darnpfeinleitung kond,uo- 
„r e nunTSueBendtocheineMatrizegepresst J e nach Matrize k6nnen so Pellet von erwa 2 b,s « mnjJD«^tan«. 
ser hergesteUt werden. Die hochste Prozesstemperatur tritt dabei beim Pressen des Genusches durch die Matnze auf. 
HierkonnenTemperaturenim Bereich von etwa 60 bis 100 oceireicht werden. 

Die vorliegendTErfindung wird nun an Hand der folgenden nicht limitierenden Beispiele und der beihegenden Figu- 

15 ren in n Fte! fKhematisch eine Wirbelbetttrockner-Anlage zur diskontinuierlichen Herstellung eines polymerbescMch- 
leten Granulats gezeigL In einen Wiroelbetttrockner 1, versehen mit einem Innenfilter 2 und eine mLoc .hboden 3 wirf 
von unten mit Hilfe des Geblases S Luft L, die durch die Heizung 6 vorgewarmt wurde, eingeleitet. Uber die ProdukUuf- 
gabe 4 wird eine Fullung sphSrvnisiertes, getrocknetes Rohgranulat T zu Beginn des Prozesses in den Wirbelbetttrockner 
f vorgelegt und durch die vorgewarmte Luft verwirbelt Auf das so gebildete Wirbelbett wind Polymerlosung E uber die 
Spriihvorrichtung 7 mit Hilfe von Druckluft D in den Wirbelbetttrockner oberhalb des Wirbelbettes ; eingespnlht. Sobald 
die gewiinschte Menge eingespriiht ist, wild die Zufuhr von PolymerlSsung E unteibrochen, das Rohprodukt gegebenen- 
falls im Wirbelbett nachgetrocknet und Uber den Produktaustrag 9 aus dem Wirbelbetttrockner 1 in die Siebvomchtung 
10 eeleitet wo es in Grobgut G und Produkt P mit der gewOnschten KomgrdBe aufgetrennt wud. Die Prozessabluft A 
wira nach Durchtritt durch den Innenfilter 2 uber die Ableitung 8 zum Abluftfilter 11 geleitet, dort von Feinstteilen be- 
freit, welche imBehalter 12 gesammelt werden, und wild uber das Geblase 13 aus der Anlage entfernt. 

Fifi 2 zeigt scbematisch eine diskontinuierliche Mischvonrichtung zur Herstellung polymerbeschichteter Granulate. In 
einen Mischer 21, der mit einem Heizmamel 22 und einem uber den Motor M angetriebenen Rahrwerk 23 versehen ist, 
wird iiber die Produktaufgabe 24 Rohgranulat T sowie festes Coatingmaterial C gleichzeitig oder zeithch versetzt einge- 
leitet Mit Hilfe des Heizmantels 22 wird der Mischer soweit erwarmt, dass das Coatingmaterial schnulzt und auf dem 
Granulat eine gleichmaBige Beschichtung ausbUdet. Nach Ausbildung der Polymerbeschichtung wild durch >femnge- 
rung der Heizleistung die Temperatur im Mischer so weit verringert, dass die Polymerbeschichtung verfcsngt. Anschlie- 
Bend wird das Rohprodukt Uber den Produktaustrag 25 zum Sieb 26 geleitet, wo es in Grobgut G und Produkt P mit der 
gewiinschten KorngrbBe aufgetrennt wird. 

Beispiel 1 

Wirbelbettcoating mit wassriger Polyvinylalkohol-Losung 

Bei dem zu coatenden Produkt handelte es sich um ein phytasehaltiges Granulat mit einem Restfeuchtegehalt von 6 bis 
7% und einer Aktivitat von ca. 6500 U/g. Die Granulate hatten eine KomgroBe von maximal 850 um und eine mittlere 
PartikelgroBe von 550 pm (Siebanalyse). 

Als Coatingmaterial wurde Polyvinylalkohol (PVA) der Fa. Hoechst (Charge-Nr. 601 B4 1153; Handelsnan.e Mow.ol 
8/88) mit einem Restfeuchtegehalt von < 1% verwendet. Fur die Versuchsdurchfuhrung wurde em Laborwirbelbett Ae- 
romat Typ MP-1 der Fa. Niro-Aeromatic verwendet. Als VbrlagegefaB wurde ein Kunststoffkonus nut einem Anstrom- 
boden-Durchmesser von 170 mm und ein Lochboden mit 12% freier Flache eingesetzt. 

Das im Wirbelbett vorgelegte Enzymgranulat (700 g) wurde unter Wirbeln mit emer Zuluftlernperatur von 45 bis 55 C 
und Zuluftmenge von 50 m 3 /h auf 45°C Produkttemperatur erwarmt. Der Polyvinylalkohol (78 g) wurde in einem Be- 
cherglas bei RaumlemperaUir unter RUhren in VE-Wasser (702 g) gelost. Da als Losung aufg«pruh ter PolyVm ^ oh °J 
starke Verklebungseigenschaften zeigt, wurde Talkum eingeschlemmt (15,6 g entsprechend 20% bezogen auf PVA), um 
diese Eigenschaft zu verringern. Die so erhaltene Talkum-Dispersion wurde auf einem Magnetruhrer 30 nun geruhrt, um 
sie zu homogenisieren und das Talkum feinst zu verteilen, und ein Verstopfen der Duse zu vermeiden. Die Dispersion 
wurde zum Verspriihen auf 35°C erwarmt, um die Viskosilat abzusenken, wodurch die HersteUung eines feineren Spruh- 
films ermoglicht wurde. Wegen der starken Filmbildung wurde die Spriihrate nur auf 1-2 g/nun eingestell . Die Disper- 
sion wurde mit einer Membranpumpe gefdrdert und bei 1,5-2 bar Sprtihdruck im Topsprayverfahren mittels emer Zwei- 
toffduse (1,2 mm) auf das Enzymgranulat aufgespriiht. Wahrend des SprOhens wurde me Zuluftmenge schrtttweise auf 
140 m 3 /h erhoht, um die Wirbelung aufrecht zu erhalten. Durch die erwarmte Zuluft wurde das Wasser der Coatinglo- 
sung verdunstet und der Polyvinylalkohol legte sich als SchutzhiiUe (Coating) um die Granulatpartikel. Die iP™hdauer 
betr^g 540 min, wobei die Produkttemperatur 45°C und die Zulufttemperatur 45 bis 52°C betrug^ A ^ h ^ te ° d o ^ 
das Produkt bei 45°C Produkttemperatur 25 min getrocknet, wobei die Zuluftmenge wieder auf 100 m /h abgesenkt 
wurde, um den Abrieb derCoatinghUlle mdglichst gering zu halten. Das Produkt wurde unter Wirbeln auf 30 C Produk- 
temperatur abgekUhlt. 

Man erhielt ein Produkt mit folgenden Kenndaten: 
Restfeuchte: 4% 
65 Phytase-Aktivitat: ca 6 000 U/g 

Aussehen (Mikroskop): Partikel mit relativ rauher Oberflache, geschlossene Hulle. 
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Beispiel 2 

Wirbelbettcoating mil einer wassrigen Polyethylenglycol 6000-Losung 

Bei dem zu coatenden Piodukt handelte es sich um ein phylasehaltiges Granulat mit einem Restfeuchtegehalt von 6 bis 
7% und eTner Son ca. 6 500 U/g. Die Granulate batten eine KomgroBe von max.mal 850 um und erne mmlere 

^SgZ^/^SoSlenglycol 6000 der Fa. SERVA (Lot. 09515. Restfeuchtegehalt von < 1%) ver- 
we^det^ J^uchTurchfUh^ng wufd; ein Laborwirbelbett Aeromat lyp MP-1 der Fa. Niro-Aeromauc verwen- 
d« Als Vo^lSegefaB wurde ein Knnststoffkonus mit einem Anstremboden-Durchmesser von 110 mm und em Lochbo- 

^i£5££2 vSeTegSymgranulat (700 g) wurde unter Wirbeln mit einer Zulufttemperatur von 60°C und 
ZufuteltXS wC Produkuemperatur erwarmt. Das Polyethylenglycol (78 3 g) wurde m emem Becher- 
S teTRTmtem^ratur unter Ruhren in VE-Wasser (77,7 g) gelostundbei 1,5 bar Spriihdruck ,m Topsprayverfahren 
mSek einw ZwrisToffdUse (1 mm) auf das Enzymgranulat aufgespriiht. Wahrend des Spruhens wurde d,e Z^ftmenge 
2S auf Xufa erhoht, urn die Wirbelung aufrecht zu erhalten. Durch die erwannte Zuluft wutl das Wasser der 
CoTuSosunrverdunslel und das Polyethylenglycol legle sich als Schutzhiille um die Granulatpamkel Die Spruhdauer 
bS^mh! wobei die Produkttemperatur auf 40°C gehalten wurde und die Zulufttemperatur ca. 60X bftrug. An- 
LhHeBen^d TuJe das Produkt bei 40°C Produkttemperatur 60 min getrocknet, wobei die Zuluftmenge wieder schntt- 
wSS ^S%esenkt wurde, um einen Abrieb der Coatinghulle mdglichst gering zu halten. Das Produkt wurde 
unter Wiibeln auf 30°C Produkuemperatur abgekflhlt. 

Man erhielt ein Produkt mit folgenden Kenndaten: 
Restfeuchte: 4 bis 5% 

Phytase-Aktivitat: ca. 6 000 U/g « 
Aussehen (Mikroskop): Partikel mit relativ glatter Oberflache, geschlossene HUlle. 

Beispiel 3 

Wirbelbettcoating mit einer Polyethylenglycol 6000-Schmelze 

Bei dem zu coatenden Produkt handelte es sich um ein phylasehaltiges Granulat mit einem ^^f^ 1 ™". "J 
7% und einer Aktivitat von ca. 6 500 U/g. Die Granulate hanen eine KomgroBe von maximal 850 um und eine mittlere 

^HngXe?/^ 6000 der Fa. SERVA (Lot. 095^Restfe«chtegehalt von < 1%), ver- 

wendlt Fur Je Versuchsdurchfutaung wurde ein Laborwirbelbett Aeromat TVp MP-1 der Fa. Niro-Aeromauc verwen- 
det Als VorlagegefaB wurde ein Kunststoffkonus mit einem Anstromboden-Durchmesser von 110 mm und em Lochbo- 

%Sm™£:^^ 

Produkttemperatur erwannt. Das Polyethylenglycol (78,3 g) wurde im Becherglas in einem Olbad be. 120 C aufge- 
SSLTm;^ tei 2 Jbar Spriihdruck mi. beheiztem Spruhgas von 80 bis 95°C mittels einer Zweistoffduse (1 mm) ,m 
To^^erfahran auf das Enzymgranulat aufgespruht.W^ 
saugleitung auf 100 bis 120°C beheizt, um einen feinen Sprilhnebel zu erhalten, so dass sich eine 
schicht um die Partikel bildet und diese geschlossen umhullt. Die Spriihdauer betrug 12 mm wobei die Produkttempera- 
tui Tauf 40^ehXn wurde und die Zuluft 35 bis 40°C betrug. AnschlieBend wurde das Produkt m 50 mm unter Wirbeln 
bei 30 m 3 /h Zuluft auf 30°C abgekOhlt. 

Man erhielt ein Produkt mit folgenden Kenndaten: 
Restfeuchte: 4% 
Phytase-Aktivitat: ca. 6 000 U/g 

Aussehen (Mikroskop): Partikel mil glatter Oberflache. ^ 

Beispiel 4 

Wirbelbettcoating mit einer Schmelze eines Polyoxyethylen-Polyoxypropylen-Blockpolymeren 

Bei dem zu coatenden Produkt handelte es sich um ein phylasehaltiges Granulat mit ^«^»^ h J^ "J 
7% und einer AktivitSt von ca. 6 500 U/g. Die Granulate hatten eine KomgroBe von maximal 850 um und eine mitUere 

nem Restfeuchtegehalt von < 1%) verwendet. Fur die Versuchsdurchfuhrung wurde ein W'^^VP OPC ° 5 mU , ei ; 
nem SteVvolLen von 20 1 mit einer ZweistoffdUse (1 ,5 mm) und als Einsatz ein Boden-TVp PZ 10C l«nw« *L 
Das im Wirbelbett vorgelegte Enzymgranulat (5 kg) wurde unter Wirbeln nut einer Luftmenge ^^^^ d 
Produkttemperatur erwarW. Das Lulrol F68 (1 kg) wurde als Schmelze (120;C) mil beheiztem *f^-™^<^ 
3 bar auf darEnzymgranulat aufgespriiht. Wahrend des Spriihprozesses wurde die Luftmen ge auf *^ um die 

Wirbelschichthohe zu halten. Die Spriihdauer betrug 64 nun. wobei * e J^^ m ^ 

temperatur 44 bis 45°C betrug. AnschlieBend wurde das Produkt unter Wirbeln bei 45 m 3 /h Zuluft auf 26 C abgekiihlt 

Man erhielt ein Produkt mit folgenden Kenndaten: 
Restfeuchte: 5-7% 
Phytase-Aktivitat: ca. 5 400 U/g 
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Aussehen (Mikroskop): Partikel mil glatter, tropfenartiger Oberflache 

Vergleichsbeispiel 1 
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5 Wirbelbettcoating mil einer Fett-Schmelze 

Bei dem zu coatenden Produkt handelte es sich urn phytasehaltiges Granulat mil einem Restfeuchtegehalt von 6 bis 
7% und einer Aktivitat von ca. 6 500 U/g. Die Granulate hatten eine KorngroBe von maximal 850 urn und eine mittlere 

to P tt^ 

einem Restfeuchtegehalt von < l%)verwendeL Fur die Versuchsdurchfuhrung wurde em I^borwirbelbeU Aeromat Typ 
MP-1 der Fa. Niro-Aeromatic verwendet. Als ^rlagegefaB wurde ein Metallkonus mit einem Anstromboden-Durch- 
messervonllOnuTiundeinI^hb<xienm^ „ «n «3Jh «if AW 

Das im Wirbelbetx vorgelegte Enzymgranulat (750 g) wurde unter Wirbeln mit einer Luftmenge von 50 m /h auf 45 C 

15 Produkttemperatur erwarmt. Das Fett (321 g) wurde im Becherglas in einem Oibad bei 100°C aufgeschmolzen und bei 
3 bar Spriihdruck mit beheiztem Spruhgas von 85-90°C durch Unterdruckeinsaugung liber eine bebeizte Lei rung im 
Topsprayverfahren mit einer 1 mm Zweistoffdiise auf das Enzymgranulat aufgespriiht. Wahrend des Spruhens wird das 
Coatinematerial und die Einsaugleitung auf 100 bis 120°C beheizt, urn einen feinen Spriihnebel zu erhalten, damn sich 
eine eleichmaBige Coatingschicht urn die Partikel bildet und diese geschlossen umhiillL Wahrend des Spruhprozesses 

20 wurde die Luftmenge auf 60 m 3 /h erhoht, urn die Wirbelschichthohe zu halten. Die Spruhdauer betrug 1 5 min. wobeidie 
Produkttemperatur 45 bis 48°C und die Zulufttemperatur ca. 45°C betrug. AnschlieBend wurde das Produkt unter Wir- 
beln bei 50 m 3 /h Zuluft auf 30°C abgekiihlt. 

Man erhielt ein Produkt mit folgenden Kenndaten: 
Restfeuchte: 6-8% 

25 Phytase- Aktivitat: ca. 5 500 U/g 

Aussehen (Mikroskop): Partikel mit glatter Oberflache, geschlossene Hulle. 

Beispiel 5 

Wirbelbettcoating mit einer wassrigen Dispersion von Poly vinylacetal 



Bei dem zu coatenden Produkt handelte es sich urn ein phytasehaltiges Granulat mit einem Restfeuchtegehalt von 6 bis 
7% und einer Aktivitat von ca. 6 500 U/g. Die Granulate hatten eine KorngroBe von maximal 850 urn und eine mittlere 

PartikelgroBevon570um(Siebanalyse). u ™ wi 

35 Als Coatingmaterial wurde eine Polyvinylacetat-Dispersion, stabihsiert mil Polyvinylpyrrolidon (Kolucoat : W* MV, 
BASF Prod Nr 201076, Lot 1 8-0847 mit einem Feststoffgehalt von 30%) verwendet. Als Coatingzusatz wurde Mikro- 
kristalline Cellulose AVICEL pH 105 Lot. 00587 der Fa. SERVA eingesetzu Fur die Versuchsdurchfuhrung wurde ein 
Laborwirbelbett Aeromat Typ MP-1 der Fa. Niro-Aeromatic verwendet. Als VorlagegefaB wurde em Kunststoffkonus 
mit einem Anstromboden-Durchmesser von 170 mm und ein Lochboden mit 16% freier Flache eingesetzt. 

Das im Wirbelbett vorgelegte Enzymgranulat (700 g) wurde bei Raumtemperatur nut einer Zuluttmenge von 35 m fh 
gewirbelt. Es wurde eine Dispersion aus AVICEL pH 105 (97,9 g) und VE-Wasser (310 g) unter 30-minuugem Ruhren 
bei Raumtemperatur in einem Becherglas hergestellt und diese in die KoUicoat-Dispersion (467 g) eingeruhrt. Dieses Di- 
spersionsgemisch wurde mit einer ZweistofTduse (1,2 mm) bei einer Zulufttemperatur von 35 C, Zuluttmenge von 
45 m 3 /h bei 1 5 bar durch Forderung mit einer Membranpumpe auf das Enzymgranulat aufgespriihu Die Produkttempe- 
45 ratur betrugt wahrend des Spruhens 17 bis 20°C Die Dispersion wurde im Topsprayverfahren auf das Enzymgranulat 
aufeespruht Dabei verdunstet das Wasser der CoatinglGsung und die Kollicoatpartikel umhUUen die Granulatteilchen 
und verideben auf deren Oberflache (Coating). Urn die starken Verklebungseigenschatten (Filmbildung) von KoUicoat 
zu mildem, wurde Mikrokristalline CeUulose zugesetzt. Wahrend des Spruhens wurde die Zuluttmenge schnUweise auf 
65 m 3 /h erhoht, urn die Wirbelung aufrecht zu erhalten. Die Spruhdauer betrug 43 min. AnschlieBend wurde das Produkt 
so bei 20 bis 26 W Produkttemperatur 80 min getrocknet, wobei die Zuluttmenge auf 55 mVh abgesenki wurde, urn ein Ab- 
rieb der Coatinghiille moglichst gering zu halten. 

Man erhielt ein Produkt mit folgenden Kenndaten: 
Restfeuchte: 7% 
Phytase- Aktivitat: ca. 4 700 U/g 
55 Aussehen (Mikroskop): Partikel mit glatter Oberflache, geschlossene Hulle. 

Beispiel 6 

Mischercoating mit einer Polyethylenglycol 6000-Schmelze 



60 



Bei dem zu coatenden Produkt handelte es sich urn ein phytasehaltiges Granulat mit einem Restfeuchtegehalt von 6 bis 
7% und einer Aktivitat von ca. 6 500 U/g. Die Granulate hatten eine KorngroBe von maximal 850 urn und eir^ mitQere 
PartikeleroBe von ca. 600 urn (Siebanalyse). Als Coatingmaterial wurde Polyethylenglycol 6000 der Fa. SERVA (Lot. 
09515 mit einem Restfeuchtegehalt von < 1%) verwendet. Fiir die Versuchsdurchfuhrung wurde ein Lodigenuscher Typ 
65 M 5 R mit Pflugscharen und 5 1 Fassungsverm&gen verwendet. ™„ f . c . A 

Das im Mischer vorgelegte Enzymgranulat (700 g) wurde unter Mischen von 170 U/min auf 56 C tempenerl. An- 
schlieBend wurde ein Teil der 100°C heiBen Polyethylenglycolschmelze dazugegeben, bis das Produkt anting zu verkle- 
ben Durch Kiihlen iiber die Behalterwand wurde die Produkttemperatur bei 50 bis 54°C gehalten, bis die Masse homo- 
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pen war Ab 50°C zerfielen die Verklebungen wieder und die restliche Schmelze (Gesamtmenge 233 g) wurde zugege- 
12 ^^i^blrilliten des Produktes erstame das Polyethylenglycol und umschloss die M vdU^ . 
£ ge^atS Kukt wurde bei 48 bis 46°C 5 Minuten bei 220 U/min nachgemischt und dann bet gleicher Ruhrge- 
schwindigkeit auf 36°C abgekuhlt. 

Man erhielt ein Produkt mit folgenden Kenndaten: 
Restfeuchte: 2 bis 3% 
Phytase-Aktivitfit: ca. 5 000 U/g 
Aussehen (Mikroskop): Partikel mit glatter Oberflache 

Vergleichsbeispiel 2 

Mischercoating mit einer Fett-Schmelze 

Bei dem zu coatenden Produkt handelte es sich urn ein phytasehaltiges Granulat mit einem Restfeuchtegehalt von 6 bis 
8% und^ner Aktivitat von ca. 6 500 U/g. Die Granulate batten eine KorngroBe von maximal 850 um und erne rmtdere 

P tfS^ Kindertalg der Fa. Henkel, EDENOR ™ CAS-NR. 67 70M)3-5 mit 

einem RestfeSntegehalt von < 1%) verwendet. Fiir die \fersuchsdurchfuhrung wurde ein Lodigemischer TypM 5 R mit 

temperiert. Das Felt begann bei 51°C zu schmelzen und legte sich als Film um die Granulate. Ab 55 C te Sf^*£ 
STu verkLen. Du£h Kuhlen iiber die Behalterwand wurde die Produkttemperatur langsam abgesen^vvo^ das 
Fett wieder erstarrte und die Partikel mit einer Schutzhulle umschloss^ Beim Erstarren * Uf 
220 U/min erhoht, so dass die Verklebungen zerfielen, bevor das Produkt erne Temperatur von 36 C erreicht hatte. 

Man erhielt ein Produkt mit folgenden Kenndaten: 
Restfeuchte: 6 bis 8% 
Phytase-Akuvitat: ca. 6 200 U/g 

Aussehen (Mikroskop): Partikel mit sehr glatter, geschlossener Oberflache. 

Versuch 1 30 

Bestimmung der Pelletierstabilitat 

Zur Beurteilung der Stabilitat der Futtermittelenzyme beim PeUetieren wurde eine StandardpeUeti erung festgelegt 
DazuVird zur Verbesserung der analytischen Gehaltsbestimmungen die Dosierung im Futter erhoht. Die PelleUerung 35 
S sc^faTren daTs stetsline Pellettemperatur von 80 bis 85°C erreicht wird. Xfom pelletierten Putter wird die AkU- 
vm des Enzyms im Vergleich zur Ausgangsaktivital bestimmt. Gegebenenfalls nach Korrektur um den Gehalt an En- 
zjml der natiHoZiden ist, kann die Retention berechnet werden. Zur Kontrolle wird stets eine "Standardprobe nut- 

PC Se e S^ in verschiedenen Veroffentlichungen beschrieben: Simple and Rapid Determi- 

nation oT^v^ASyEngelen et al„ Journal of AOAC International, Vol. 77, No. 3, 1994; Phytase Activity, General 
TesTaS Assays FooTcSca^ ; Codex (FCC), IV, 1996, p. 808-810; Bestimmung der Phytaseaktivitat in Enzymstan- 
lar^ VDLUFA-Methodenbuch, Band m, 4. Erg. 1997; oder Bestimmung der Phytase- 

aktivitat in Futterrnitteln und Vormischungen VDLUFA-Methodenbuch, Band m, 4. Erg. 199/. 
Als Futter wird stets ein "Standardfutter" mit folgender Zusammensetzung eingesetzt: 
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Mais 20,7% 

Gerste *0,0% 

Manjok 50 

Hafer 13,0% 

Soja 3,0% 

Fischmehl 3,0% 

WeizengrieBkleie 0,84% 

Sojaol 0^5 % 55 
Kalk 

Salze 0,2% 
Spurenelemente 0,06% 
Methionin 0,05% 

Chonlinchlorid (50%) 0,05% 60 

Ca-Propional 0> 4 % 

100% 



Die in obigen Beispielen hergesteUten gecoateten Granulate wurden mit obigem Standardfutter ve™^ (Anteil 
500 ppm), peUetiert und auf relative Verbesserung der Retention der EnzymaktivitSt analysiert. Die Ergebnisse sind in 
folgender Tabelle 1 zusammengefasst. 
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Tabelle 1 



Erzielte Pelletierstabilitat durch Coating-tFbersicht 



Bsp. 
Nr . 


Coating- 
bUDStanz 


Typ 


Coating- 

anteil 
[%JD 


Pelletier- 
temper atur 
t°C} 


rel. Verbesserung 
der Retention 
[%) 2 > 


1 


PVA 


L 


9,5 


85 


19/66 


2 


PEG 6000 


Ij 


10 


84 


15/71 


3 


PEG 6000 


s 


10 


84 


15/74 


4 


F68 


s 


16 


85 


23/73 


VI 


Fett 


s 


30 


80 


24/74 


5 


SR 30 D 


D 


25 


84 


30/82 


6 


PEG 6000 


s 


25 


80 


26/67 


V2 


Fett 


s 


20 


80 


25/79 



Ls L68ung, S: Schmelze, D: Dispersion 



1) Gew.-% 

2) rel. Verbesserung der Retention der Enzymaktivitat nach Pel- 
letierung: [(Retention mit Coating - Retention ohne Coating) 
: Retention ohne Coating] • 100 / Retention mit Coating 



Berechnungsbeispiel 



Retention mit Coating: 66%; Retention ohne Coating: 55,5%. 
Rechnung: ((66-55,5) : 55,5) • 100 = 19; 
Angabe in der Tabelle 1: 19/66 

Patentanspruche 

1. Verfahren zur Herstellung eines polymerbeschichteten, granulierten, enzymhaltigen FuttermiUelzusalzes, wobei 
maT1 (1) ein Gemisch umfassend einen futtermittelUugUchen TVager und wenigstens ein Enzym zu einem Rohgra- 

(2) ^Ro^^ulat mit einem futtermitteltaugUchen organischen Polymer beschichtet, indem man das Roh- 

granulat ^ WirbelbeU mit einer Schmelze, einer Losung oder einer Dispersion des organischen Poly- 

mers bespriiht oder in einem Wirbelbett eine Pulverbeschichtung mit dem organischen Polymer durcn- 

abT'in^nem Mischer mit einer Schmelze, einer Losung oder einer Dispersion des organischen Polymers 
beschichtet oder eine Pulverbeschichtung mit dem organischen Polymer durchfuhrt; 
und das jeweils erhaltene polymerbeschichtete Granulat gegebenenfalls nachtrocknet, abkuhlt und/oder von 

2. VerfaESA^ 1, dadurch gekennzeichnet, dass man ein Gemisch, umfassend den ^tternntte ltaugli- 
chen Trager und eine Losung wenigstens eines Enzyms durch Extrusion, Mischergranulation, Wirbelschichtgranu- 

oder Polvmerbeschichtungkontinuierlich oder diskontinuierhch durchfUhrt. 

? VerfXen ^ach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass das Rohgranulai e.ne enge 

f vi&^ne^^^ehenden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dass man das Rohgranulat mit 
einer wassrigen oder nichtwassrigen Losung oder Dispersion des organischen Polymers beschichtet. 
7 Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass man zur Beschichtung eine 10 bis 50 gew.-%ige 
wassriee oder nicht wassrige Losung wenigstens eines Polymers einsetzt, das ausgewahlt ist ^unter 

P^alkylenglykolln, insbeiondere Polyethylenglykolen, mil einem zahlenmittleren Molekulargew.cht von 

orPol^tenoSd-Polymeren oder -Copolymers, mit einem zahlenmittleren Molekulargewicht von etwa 
4000 bis 20 000, insbesondere Blockcopolymeren von Polyoxyethylen und raymypWen; 

c) Polyvinylpyrrolidon mil einem zahlenmitUeren Molekulargewicht von etwa 7000 bis 1000 000; 

d) Vinylpyrrolidon^inylacetat-Copolymeren mit einem zahlenmittleren Molekulargewicht von etwa 30 000 

bis 100 000; 
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e) Polyvinylalkohol mit einem zahlenmitderen Molekulargewicht von etwa 20000 bis 100OJ0; und 
0 HySypiopylmethylceUulose nut einem zahlenmittleren Molekulargewicht von . 
8 VerfimWnach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass man zur Beschichtung eine 10 bis 4C I gew.-% ge 
L^^rr^ntwSeEKspeision oder Losung wenigstens eines Polymers einsem, das ausgewahlt isl unten 
T^X^Z^Zv^^^^-Co^m^J^ einem zahlenmittleren Molekulargewicht von etwa 
fooSS loSSoKSESSU EmylSyl^Memylmethacrvlat-Copolymeren und Methylac^lat^thyl- 

5m^a^rm\t U efnem zahlenmittleren Molekulaxgewicht von etwa 250 000 bis 700 000, ggf. stabili- 

SSS Khfuhrt, das ausgewahlt ist unter Hydrox vpropylmethylceUu osen nut etnem 
^enmitUeren Molekulargewicht von etwa 6000 bis 80 OOO, im Gemisch nut emem Weichmacher. 
?™ITdS einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass man zur Besch.chtung erne 
Schmelze weniestens eines Polymers verwendet, das ausgewahlt ist unten 

S a )Po7yS 

brPoSiLox^Polymeren oder -Copolymer, mi, einem zaMenmhderen Molekulargewicht von etwa 
4000 bis 20000, insbesondere Blockcopolymeren von Polyoxyethylen und Polyoxypropylen, 
11 (^uliertenpolymerbeschichteter Futtermittelzusatz, umfassend eine feste gramiherte M.schung aus einem 
LeSuuguctenTVager und wenigstens einem Enzym, beschichtet mit einem futtermitteltaugbchen orgam- 

"^ P Syalky^ySn%Tbesondere Polyethylenglykolen, mi, einem zahlenmitderen Molekulargewicht von 

br^l^lenoS-Polymeren oder -Copolymeren, mit einem zahlenmittleren Molekulargewicht von etwa 
4000 bis 20000, insbesondere Blockcopolymeren von Polyoxyethylen ""d Polyo^propylen; 

c) Polyvinylpyrrolidon mit einem zahlenmitderen Molekulargewicht von etwa 7000 bis 1000 000, 

d) ^ny^ol^nmnylacetat-Copolymeren mit einem zahlenmitderen Molekulargewicht von etwa 30 000 

efpolyvSlalkohol mit einem zahlenmitderen Molekulargewicht yon etwa 20 000 bis 100 000; 
ft HydroxypropylmemylceUulose mil einem zahlenmitderen Molekulargewicht von etwa 6000 ^ 80000 
S Alkyl(meth)acrylat-Polymeren und Copolymeren mit einem zahlenmittleren Molekulargewicht von etwa 
100 000 b" 1000 000, insbesondere Ethylacryla^MethylmethacrylatCopolymeren und Methylacrylat^thyl- 

hTlSSSrmit einem zahlenmittleren Molekulargewicht von etwa 250 000 bis 700 000, ggf. stabili- 

12. £2£Ktc h 11, gekennzeichnet durch eine mitdere KomgroBe von etwa 0,4 bis 2 mm 

!f ^rmittelzusatt nach Anspruch 11 oder 12, dadurch gekennzeichnet, dass er wenigstens e « Enzy^en Aalt, 
das ausgewahlt ist unter Oxidoreduktasen, TVansferasen, Lyasen, Isomerasen, Ligasen, Phosphatasen und Hydrola- 

Tl Futtermittelzusatz nach Anspruch 13, dadurch gekennzeichnet, dass die Hydrolase ein NichtstSrkepolysaccha- 

1££££££Lb Anspruch 14, dadurch gekennzeichnet, dass die P^se Phytic ist^ 

16. Futtermittelzusatz nacb Anspruch 15, dadurch gekennzeichnet, dass er 1 • 10 3 bis 1 • 10 3 U Phytase pro Oramm 

H "S^u^rrn^^ welche neben Ublichen Bestandteilen wenigstens einen Futtermittel- 

r^n^ « * >« - Herstellung von pelletierten 

Futtemii ttelzusammensetzungen. 
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